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(54) Fils de verre ensimes destines au renforcement de matieres organiques 



(57) L'invention concerne des fils de verre revetus 
d'une composition d'ensimage comprenant (A) au 
moins un alcane polyglycidyl ether, (B) au moins un 
agent de couplage et (C) au moins un agent filmogene 



collant. 

Ces fils sont particulierement aptes a renforcer des 
polyesters thermoplastiques tel que le polyterephtalate 
de butylene ou le polyterephtalate d'ethylene. 
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Description 

La presente invention concerne des fils de verre ensimes destines au renforcement de matieres organiques ther- 
moplastiques telles que des polyesters thermoplastiques et, plus specialement, des polyesters et copolyesters d'acide 
5 terephtalique. La presente invention concerne egalement les produits renforces (ou « composites ») obtenus en utilisant 
les fils ensimes precedemment mentionnes. 

Les matieres thermoplastiques sont utilisees dans I'industrie depuis plusieurs annees pour realiser des moulages. 
Certaines de ces matieres ne permettent pas, cependant : lorsqu'elles sont utilisees seules, d'obtenir des pieces mou- 
lees presentant des proprietes mecaniques suffisantes. C'est le cas de plusieurs polyesters thermoplastiques tels que 
10 le polyterephtalate d'ethylene (ou «PET»), le polyterephtalate de butylene (ou «PBT») ou le polyterephtalate de cy- 
clohexane dimethanol (ou « PCT ») qui, lorsqu'ils sont moules sur des epaisseurs importantes, donnent des pieces 
moulees relativement f ragiles. 

De telles matieres sont, par consequent, generalement associees a des renforts avant moulage de facon a obtenir 
des composites presentant des proprietes mecaniques ameliorees. Les fils (ou « fibres ») de verre constituent des 
15 renforts de choix pour des telles matieres. Ces fils sont habituellement revetus, au cours de leur fabrication, de com- 
positions d'ensimage permettant d'assurer la liaison des filaments qui les constituent entre eux et permettant de les 
proteger contre I'abrasion, ces compositions contribuant egalement a creer une liaisop entre le verre et la matiere que 
les fils visent a renforcer. 

Les fils de verre actuellement utilises pour le renforcement des polyesters thermoplastiques sont ainsi revetus de 
20 compositions d'ensimage traditionnelles a base, par exemple, d'agents de couplage tels que des silanes et d'agents 
filmogenes collants tels que des polyurethanes ou des polymeres epoxy. Des exemples de fils de verre utilises pour 
le renforcement du PBT sont notamment donnes dans les brevets US-A-4 271 229 et US-A-4 615 946. Les proprietes 
mecaniques des composites.obtenus a I'aide des fils de verre ensimes traditionnels et des polyesters thermoplastiques 
precedemment mentionnes sont meilleures que celles desdits polyesters non renforces par lesditsfils de verre et sont 
25 satistaisantes mais il peut etre intercssant, pour certaines applications, d'obtenir une amelioration plus importantc des 
proprietes mecaniques, notamment une amelioration importante des proprietes de resistance aux chocs. 

La presente invention a done pour objet d'obtenir des composites, a base de fils de verre et de matieres thermo- 
plastiques telles que des polyesters thermoplastiques et plus specialement des polyesters et copolyesters d'acide 
terephtalique, presentant des proprietes mecaniques, notamment des proprietes de resistance aux chocs, ameliorees 
30 par rapport aux proprietes des composites generalement obtenus a partir des memes matieres et des fils de verre 
traditionnels. 

Ce but est atteint grace a des fils de verre revetus d'une composition d'ensimage comprenant (A) au moins un 
alcane polyglycidyl ether (B) au moins un agent de couplage et (C) au moins un agent filmogene collant. 

La presente invention concerne egalement les composites obtenus a partir des fils ensimes selon I'invention, ces 

35 composites comprenant au moins une matiere organique telle qu'un polyester thermoplastique et des fils de verre 
ensimes, une partie au moins desdits fils etant les fils de verre ensimes selon I'invention. 

Les fils ensimes selon invention sont prepares selon des procedes connus en soi. L'un de ces procedes consiste 
a etirer des filets de verre fondu sous la forme d'une ou plusieurs nappes de filaments continus a partir des orifices 
d'une ou plusieurs filieres, a revetir lesdits filaments de la composition d'ensimage telle que mentionnee dans la defi- 

40 nition de I'invention avant de rassembler les filaments en un ou plusieurs fils. Ces fils peuvent ensuite etre bobines 
sur des supports en rotation avant de subir d'autres operations (extraction en vue d'une coupe indirecte, tissage. .), 
etre repartis sur des convoyeurs en mouvement ou encore etre coupes apres formation par un organe servant a les 
etirer (coupe directe sous filiere). Ainsi, selon les caracteristiques mecaniques que Ton desire obtenir au niveau des 
produits renforces et selon les methodes de mise en oeuvre utilisees, la presentation des tils de verre ensimes varie. 

45 Les fils de verre selon I'invention peuvent notamment se presenter sous forme d'enroulements de fils continus (stratifils, 
gateaux, cops...), de fils coupes, de mats (nappes de fils continus entremeles), de tresses, de rubans, de reseaux, 
etc... ces differents fils etant generalement composes de filaments de diametre compris entre 5 et 24 jam. 

La composition d'ensimage revetant les fils selon I'invention est, de preference, une composition aqueuse facile- 
ment manipulable comprenant, par exemple, entre 90 et 99 % en poids d'eau. Dans la plupart des cas, elle se presente 

50 sous forme d'une dispersion aqueuse (emulsion, suspension, melange d'emulsion(s) et/ou de suspension(s)) et, de 
preference, sous forme d'une emulsion aqueuse ou d'un melange aqueux d'emulsions, et les fils revetus de ladite 
composition font I'objet d'un sechage avant utilisation pour le renforcement de matieres organiques, I'eau incluse dans 
la composition d'ensimage pouvant nuire a la bonne adhesion verre-matiere organique. 

II convient, a ce sujet, de preciser que par «fils de verre revetus d'une composition d'ensimage comprenant... » 

55 on entend, selon I'invention, des fils de verre « qui ont ete revetus d'une composition d'ensimage comprenant... », 
e'est-a-dire non seulement les fils revetus de la composition en question obtenus au sortir du ou des dispositifs de 
depot d'ensimage (les composants de la composition d'ensimage pouvant eventuellement etre deposes separement 
ou en plusieurs etapes), mais egalement ces memes fils apres sechage et/ou apres d'autres traitements visant, par 
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exemple, a eliminer certains composants de la composition d'ensimage (notamment i'eau incluse dans la composition 
lorsque la composition se presente sous forme d'une dispersion aqueuse) et/ou a polymeriser certains composants 
de ladite composition. 

De preference, dans les cas ou la composition d'ensimage selon invention se presente sous forme d'une disper- 
s sion aqueuse, I'extrait sec de ladite composition est compris entre 1 et 15 % en poids et, avantageusement, entre 2 
et 1 0 % en poids. 

Par « alcane polyglycidyl ether » on entend, selon I'invention, tout compose comprenant au moins deux fonctions 
glycidyl ether, ledit compose n'etant constitue que de carbone(s) et d'hydrogene(s) en dehors desdites fonctions. Ce 
compose, pouvant egalement etre appele « polyol polyglycidyl ether », se presente ainsi sous forme d'une chaine 
to hydrocarbonee, ramifiee ou non, comprenant des cycles ou non, sur laquelle sont branchees au moins deux fonctions 
glycidyl ether. De preference, I'alcane polyglycidyl ether mentionne dans la definition de I'invention est un alcane di- 
ou triglycidyl ether, c'est-a-dire un compose repondant a la formule suivante : 

C(R 1 )(R 2 )(R 3 )(R 4 ) 

15 dans laquelle : 

est choisi parmi les groupements suivants : -X, -R^X 

• R 2 est choisi parmi les groupements suivants . -X, -R' 2 X 

R 3 est choisi parmi les groupements suivants : -H, -R' 3> -R' 3 X, -X 
20 m r 4 est choisi parmi les groupements suivants : -H, -R' 4 avec: 

♦ X est une fonction glycidyl ether de formule : 

-0-CH 7 -CH-CH? 



25 



R't . R' 2 . R3. R' 4 sont des groupements alkyles avec un nombre de carbone(s) de preference inferieur a 4. 



Selon un mode de realisation prefere, I'alcane polyglycidyl ether mentionne dans la definition de I'invention est un 
trimethylol propane triglycidyl ether (commercialise notamment sous la reference « Heloxy 48 » par la societe SHELL) 
30 repondant a la formule precedente avec : 

• Rt = -CH 2 -CH 3 

• R 2 = R3 — R 4 = -CH 2 -X 

35 Selon un autre mode de realisation de I'invention, I'alcane polyglycidyl ether est un trimethylol ethane triglycidyl 

ether (commercialise notamment sous la reference « Heloxy 44 » par la societe SHELL) repondant a la formule pre- 
cedente avec : 

• R 1 = -CH 3 

40 . R 2= R 3 =R 4= -CH 2 -X 

La composition d'ensimage servant a revetir les fils selon I'invention comprend au moins un alcane polyglycidyl 
ether et peut comprendre un melange d'alcanes polyglycidyl ether, par exemple un melange de trimethylol propane 
triglycidyl ether et de trimethylol ethane triglycidyl ether. 

45 y || est permis de supposer, sans que cette supposition ne limite la portee de notre invention, que I'alcane polyglycidyl 
ether de la composition d'ensimage selon I'invention joue un role d'agent reticulant vis-a-vis de la matiere organique 
a renforcer et/ou joue un role de co-agent de couplage renforcant I'adhesion entre les fils de verre et la matiere a 
renforcer lors de la realisation de composites a parlir desdits fils el desdiles matieres, et permel d'ameliorer de ce fait 
les proprietes mecaniques des composites obtenus. Ce compose presente en outre I'avantage de ne pas etre toxique 

50 et repond done a un souci de securite constant, lequel prevaut generalement dans I'industrie et notamment dans le 
domaine des compositions d'ensimage. 

Le taux d'alcane(s) polyglycidyl ether au sein de la composition d'ensimage selon I'invention est generalement 
compris cntrc 0,1 ct 6 % ot, do preference, entre 0,2 ct 5 % en poids de ladite composition lorsque celle-ci se presente 
sous forme d'une dispersion aqueuse. 

55 Outre le ou les alcane(s) polyglycidyl ether precedemment mentionne(s), la composition revetant les fils de verre 

selon I'invention comprend au moins un agent de couplage. Cet agent de couplage contribue au couplage entre les 
fils de verre et la matiere organique renforcee et peut etre choisi parmi les agents de couplage bien connus de I'homme 
de fart (silanes, titanates ..). De preference, I'agent de couplage present dans la composition selon I'invention est un 
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organosilane soluble dans I'eaix notamment un aminosilane ou un epoxysilane. A titre d'exemples non exhaustifs, 
I'agent de couplage present dans la composition precitee peut ainsi etre un gamma-aminopropyltriethoxysilane (com- 
mercialise notamment sous la reference « A 1100» par lasociete UNION CARBIDE), un N-beta(aminoethyl) gamma : 
aminopropyltrimethoxysilane (commercialise notamment sous la reference « A 1120 » par la societe UNION CARBl- 
5 DE), un gamma-methacryloxypropyltrimethoxysilane, un gamma-glycidoxyp ropy It rimethoxysi lane, etc... La composi- 
tion d'ensimage peut egalement comprendre un melange d'agents de couplage, notamment un melange de deux des 
organosi lanes precites. 

De preference, le taux d'organosilanes au sein de la composition d'ensimage selon I'invention est compris entre 
0,1 et 2 % en poids de ladite composition lorsque celle-ci se presente sous forme d'une dispersion aqueuse. 

10 La composition d'ensimage selon I'invention comprend egalement au moins un agent filmogene collant. Cet agent 

agit notamment sur I'integrite et la protection des fils de verre ensimes ; il permet egalement de maintenir les composes 
actifs de la composition (notamment le ou les alcane(s) potyglycidyl ether) a la surface desdits fils. Lorsque la compo- 
sition selon I'invention se presente sous forme d'une dispersion aqueuse, cet agent collant filmogene doit pouvoir etre 
mis en emulsion, suspension ou solution dans I'eau. II peut consister notamment en un polymere epoxy, un polyure- 

75 thane, un copolymere epoxy polyurethane, un polyisocyanate contenant des isocyanates bloques, etc... La composition 
d'ensimage peut egalement comprendre un melange d'agents collants tilmogenes. Le taux d'agent(s) collant(s) tilmo- 
gene(s) est preferentiellement compris entre 0,2 et 8 % et, de preference, entre 1 et 6 % en poids de la composition 
lorsque celle-ci se presente sous forme d'une dispersion aqueuse. 

Dans la plupart des cas et de preference selon I'invention, le rapport entre le taux d'alcane(s) polyglycidyl ether 

20 et le taux d'agenl(s) collanl(s) filmogene(s) au sein de la composition est compris entre 0,1 et 1 . 

Dans un mode de realisation de I'invention, la composition d'ensimage revetant les fils selon I'invention peut ega- 
lement comprendre au moins un agent lubrifiant dans des taux compris entre 0 et 2 % en poids de ladite composition. 
Cet agent lubrifiant peut etre tout type d'agent lubrifiant habituellement utilise par I'homme de I'art dans les compositions 
d'ensimage pour fils de verre, tel qu'un polyethylene glycol, un polyester d'acide gras ethoxyle, etc... Cet agent peut, 

2S notamment, ctrc present dans la composition d'ensimage selon I'invention lorsque les fils dc verre selon I'invention 
sont obtenus sous forme de stratifils. 

La composition d'ensimage selon I'invention peut, de la meme facon, selon les modes de realisation de I'invention, 
comprendre tout type d'additif habituellement utilise dans ce genre de composition et notamment un tensioactif et/ou 
un agent mouillant et/ou un agent antistatique, etc... 

30 La composition selon I'invention peut etre obtenue en melangeant simultanement tous les composants ou en 

ajoutant les composants en plusieurs etapes. Generalement, les composes actifs (notamment (A). (B) et (C) selon 
I'invention) sont ajoutes sous forme «prediluee», e'est-a-dire en solution ou en emulsion dans un solvant tel que I'eau. 
L'agent de couplage organosilane est ainsi generalement ajoute a la composition sous forme hydrolysee, et I'alcane 
polyglycidyl ether et l'agent filmogene collant sont generalement ajoutes sous forme d'emulsions. Apres melange des 

35 composes actifs, un solvant, notamment I'eau, peut etre ajoute au melange afin d'obtenir la composition et les propor- 
tions desirees. 

Eventuellement, un acide organique (tel que I'acide acetique) ou une base (telle que Pammoniaque) peut etre 
ajoute(e) a la composition d'ensimage selon I'invention, par exemple avant incorporation d'agent(s) de couplage or- 
ganosilane, de facon a ajuster le pH de ladite composition, afin d'obtenir une composition stable. 
40 La perte au feu des fils ensimes selon I'invention est preferentiellement comprise entre 0,1 et 2 % en poids (et, 

de preference, entre 0, 1 et 1 % en poids pour les fils coupes). Ces fils permettent de renforcer efficacement les matieres 
organiques thermoplastiques telles que les polyesters thermoplastiques, comme illustre ulterieurement. 

Les matieres renforcees comprennent, de preference, au moins un polyterephtalate de butylene (PBT) et/ou au 
moins un polyterephtalate d'ethylene (PET) et/ou au moins un copolymere de terephtalate de butylene et de tereph- 
45 talate d'ethylene, ces polymeres et/ou copolymeres pouvant se presenter sous forme amorphe, cristalline ou semi- 
cristalline. Les PBT, PET et copolymeres precedemment mentionnes peuvent etre obtenus selon des methodes con- 
nues de I'homme de I'art, notamment par alcoolisation d'esters d'acide terephtalique avec de I'ethylene glycol ou du 
butanediol, puis polymerisation, en chauffanl les glycols avec les acides ou les derives halogenes des acides ou bien, 
pour les copolymeres, a partir de copolymeres de composes vinylique aromatiques et de copolymeres modifies. 
so Les composites selon I'invention comprennent ainsi au moins une matiere organique thermoptastique et des fils 

de verre ensimes, une partie au moins desdits fils etant les fils de verre ensimes selon I'invention. 

Ces composites sont realises selon des methodes bien connues de I'homme de Tart (moulage par injection, ex- 
trusion...). Lc taux dc fils de vcrrc au sein des composites realises est : de preference compris entre 5 et 60 % on poids 
. des composites. 

55 Les exemples suivants illustrent les compositions d'ensimage et les fils de verre ensimes selon la presente inven- 

tion et permettent de comparer les proprietes mecaniques obtenues pour des composites realises a partir de fils de 
verre selon I'invention avec les proprietes mecaniques obtenues pour des composites realises a partir de fils de verre 
traditionnels. 
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EXEMPLE DE REFERENCE 

Dans cet exemple, des filaments de verre de 10 u.m de diametre, obtenus par etirage de filets de verre fondu a 
partir d'une filiere, sont revetus d'une composition d'ensimage comprenant 0,4 % en poids d'un agent de couplage 
s gamma-aminopropyltriethoxysilane (commercialise sous la reference «Silane A 1100» par la societe UNION CARBI- 
DE); 4,6 % en poids d'un agent filmogene collant sous forme d'un polymere epoxy (correspondant a 11,5 % en poids 
d'une emulsion commercial! see sous la reference « Neoxyl 962 » par la societe DSM); 0,5% en poids de nonylpheno- 
lethoxyle a 30 moles d'oxyde d'ethylene et 94,5 % en poids d'eau (soit un extrait sec de 5,5 % en poids). 

Les filaments revetus d'ensimage sont ensuite rassembles en fils, lesquels sont bobines pour donner des enrou- 
io lements. Les fils sont ensuite extraits des enroulements et coupes a une longueur de 4,5 mm par un organe servant 
a les entrainer mecaniquement. La perte au feu des fils obtenus est de 0,65 % en poids. 

Des composites sont ensuite realises a partir d'une extrudeuse Clextral BC 45 (commercialisee par la societe 
CLEXTRAL) alimentee par les fils coupes obtenus et par du PBT sous forme de granules (commercialise sous la 
reference « Ultradur B 4500 » par la societe BASF). Le taux de verre au sein des composites obtenus est de 15 % en 
75 poids. 

Plusieurs eprouvettes des composites obtenus sont realtsees et les contraintes a la rupture en traction, flexion, 
ainsi que les resistances aux chocs Charpy et Izod entaitle de ces eprouvettes sont mesurees dans les conditions 
definies respectivement par les normes ISO R 527, ISO R 178, ISO R 179 et ISO R 180. Les resultats obtenus sont 
rapportes dans le tableau comparatif en annexe. Les ecarts types sont indiques entre parentheses. 

20 

EXEMPLE 1 

Dans cet exemple, des filaments de verre de 10 (j.m de diametre, obtenus par etirage de filets de verre fondu a 
partir d'une filiere, sont revetus d'une composition d'ensimage comprenant 1,1 % en poids de trimethyiol propane 
2S triglycidyl ether (commercialise sous la reference « Heloxy 48 » par la societe SHELL) ; 0,4 % en poids d'un agent de 
couplage gamma-aminopropyltriethoxysilane (commercialise sous ia reference «Silane A 1100» par la societe UNION 
CARBIDE) ; 0,45 % en poids d'un agent de couplage gamma-glycidoxypropyl trimethoxysilane (commercialise sous 
la reference « Silane A 187 » par la societe UNION CARBIDE) ; 4,3 % en poids d'un agent filmogene collant sous 
forme d'un polymere epoxy (correspondant a 7,17 % en poids d'une emulsion commercialisee sous la reference « 
30 Epirez 5520 W 60 » par la societe SHELL) et 93,75 % en poids d'eau (soit un extrait sec de 6,25 % en poids). 

Les filaments revetus d'ensimage sont ensuite rassembles en fils, lesquels sont bobines puis coupes comme dans 
I'exemple de reference. La perte au feu des fils obtenus est de 0,6 % en poids. 

Des composites sont ensuite realises a partir des fils coupes obtenus, comme dans I'exemple de reference. Les 
proprietes mecaniques des composites (comprenant le meme taux de verre que dans I'exemple de reference) sont 
35 egalement mesurees et rapportees dans le tableau comparatif en annexe. 

EXEMPLE 2 

Dans cet exemple, des filaments de verre obtenus par etirage de filets de verre fondu a partir d'une filiere sont 
revetus d'une composition d'ensimage comprenant 1,1 % en poids de trimethyiol propane triglycidyl ether (« Heloxy 
48 ») ; 0,8 % en poids d'un agent de couplage gamma-aminopropyltriethoxysilane («A 1100») ; 4,3 % en poids d'un 
agent filmogene collant sous forme d'un polymere epoxy (correspondant a 10,75 % en poids d'une emulsion commer- 
cialisee sous la reference « Neoxyl 962 » par la societe DSM) et 93,8 % en poids d'eau (soit un extrait sec de 6,2 % 
en poids). Les filaments revetus d'ensimage sont ensuite rassembles en fils, lesquels sont bobines puis coupes comme 
45 dans I'exemple de reference. La perte au feu des fils obtenus est de 0,6 % en poids. 

Des composites sont ensuite realises a partir des fils coupes obtenus, comme dans I'exemple de reference. Les 
proprietes mecaniques des composites (comprenant le meme taux de verre que dans I'exemple de reference) sont 
egalement mesurees el rapportees dans le tableau comparatif en annexe. 

On observe que les proprietes mecaniques des composites comprenant des fils selon ('invention (exemples 1 et 
50 2) sont significativement meilleures que les proprietes mecaniques des composites comprenant des fils ensimes tra- 
ditionnels (exemple de reference). 

Les fils de verre selon Tinventipn sont principalement destines au renforcement de polyesters thermoplastiques 
tcls que Ic PBT, Ic PET ou des copolymeres de glycol et d'acidc terephtaliquc ou isophtalique. 

55 
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TABLEAU COMPARATIF 





Contrainte a 


Contrainte a 


Resistance au 


Resistance au , 




la rupture en 


la rupture en 


choc Charpy 


choc Izod 




traction (MPa) 


flexion (MPa) 


.... 5. 
(kj/m 2 ) 


entaille Q/m) 


Reference 


105,4 


167 


24,2 


61 




(0,3) 


(1) . 


(2,4) 


(2) 


Exemple 1 


117,7 


175 


30,3 


74 




(0,4) 


(1) 


(2,1) 


(3) 


Exemple 2 


11 1,8 


172 


27,4 


70 




(0,2) 


(1) 


(1,7) 


(3) 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 
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Revendications 

1. Fils do vcrrc rcvctus d'unc composition d'ensimage comprenant : 

(A) au moins un alcane polygiycidyl ether, 

(B) au moins un agent de couplage, et 

(C) au moins un agent filmogene coilant. 

2. Fils de verre selon la revendication 1, caracterises en ce que Palcane polygiycidyl ether repond a la formule 
suivante : 



3. 
4. 

5. 



C(R 1 )(R 2 )(R 3 )(R 4 ) 



dans laquelle : 



R 1 est choisi parmi les groupements suivants : -X, -R^X 

R 2 est choisi parmi les groupements suivants : -X, -R'gX 

R 3 est choisi parmi les groupements suivants : -H, -R' 3 , -R^X, -X 

R 4 est choisi parmi les groupements suivants : -H, -R' 4 

avec : 

X est une fonclion glycidyl ether de formule : 



-o-ch 2 -<^^h 2 



• R'v Ft' 2 , R' 3 , R' 4 sont des groupements alkyles. 

Fils de verre selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterises en ceque I'agent de couplage est un organosilane. 

Fils de verre selon Tune des revendications 1 a 3, caracterises en ce que I'agent filmogene coilant est un polymere 
epoxy, un polyurethane, un copolymere epoxy polyurethane ou un polyisocyanate contenant des isocyanates 
bloqucs. 

Fils de verre selon Tune des revendications 1 a 4, caracterises en ce que la composition d'ensimage comprend 
en outre (D) au moins un agent lubrifiant. 



6. Fils de verre selon Tune des revendications 1 a 5, caracterises en ce que ia composition d'ensimage comprend 
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en outre (E) au moins un tensioactif et/ou un agent mouillant et/ou un agent antistatique. 

7. Fils de verre selon Tune des revendications 1 a 6, caracterises en ce que la composition d'ensimage se presente 
sous forme d'une dispersion aqueuse. 

5 

8. Fils de verre selon la revendication 7, caracterises en ce que le taux d'alcane(s) polyglycidyl ether est compris 
entre 0,1 et 6 % en poids de la composition. 

9. Fils de verre selon I'une des revendications 7 ou 8, caracterises en ce que le taux d'agent(s) filmogene(s) collant 
10 (s) est compris entre 0,2 et 8 % en poids de la composition. 

1 0. Fils de verre selon I'une des revendications 7 a 9, caracterises en ce que I'extrait sec de la composition est compris 
entre 1 et 15 % en poids de ladite composition. 

75 11. Fils de verre selon I'une des revendications 1 a 10, caracterises en ce que leur perte au feu est comprise entre 
0,1 et 2 % en poids. 

12. Composite comprenant au moins un polyester thermoplastique et des fils de verre ensimes, une partie au moins 
desdits fils etant des fils de verre selon I'une des revendications 1 a 11. 

13. Composite selon la revendication 12, caracterise en ce que polyester thermoplastique comprend au moins un 
polyterephtalate de butylene et/ou au moins un polyterephtalate d'ethylene et/ou au moins un copolymere de 
terephtalate de butylene et de terephtalate d'ethylene. 
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